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摘要 根据 金属 材料 的 高 温 氧 化 和 防 氧化 特性 ,研究 了 不 同 保护 膜 对 薄膜 热电 偶 防 氧化 的 机 理 , 提出 使 用 SiO,、 
SiO,N, 注 膜 作为 抗 氧化 的 保护 膜 。 用 磁 控 溅 射 法 分 别 制备 了 有 具有 SiO; 和 SiO,N, 保 护 膜 和 无 保护 膜 的 NiCr-NiSi 
薄膜 热电 偶 样 品 , 并 对 三 种 样品 进行 高 温 热 处 理 。 结 果 表 明 , 根 据 不 同样 品 的 XRD 图 谱 中 NiO 峰 的 强度 ,在 
800C 高 温 下 有 SiON, 保 护 膜 的 样品 其 抗 氧化 效果 约 为 有 SiO; 保 护 膜 样品 的 3~5 倍 。 同 时 发 现 , 在 高 温 处 理 过 程 
中 SiO,N, 注 膜 发 生 轻 微 氧化 使 SiO,N, 薄 膜 结 构 更 致密 ,有 利于 提高 SiO,N, 注 膜 对 温度 敏感 薄膜 的 抗 氧化 性 能 。 
关键 词 材料 表面 与 界面 , 薄膜 热电 偶 , 高温 防 氧化 , 氮 氧 化 硅 ,保护 膜 
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ABSTRACT The thin-film thermocouple of NiCr-NiSi without and with protective coatings of SiO; and 
SiON, were respectively manufactured by magnetron sputtering method. Then their oxidation perfor- 
mance was examined at 100-800 C for 90 mim in air. The results show that the anti-oxidation capacity of 
the thermocouple with SiO,N, coating is 3-5 times higher than that with SiO; coating at 800'C according 
to the intensities of the diffraction peaks of NiO in XRD spectra of the above two thermocouples. Mean- 
while, the slightly oxidization of SiO,N, coating during high temperature process can effectively enhance 
its protectiveness as well. 
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与 传统 的 丝 式 热电 人 


CUN 
IUD 


H 料 研 


BH EE , 薄膜 热电 偶 有 测 温 
精度 高 ` 响 应 速度 快 等 优点 ,特别 适 于 测量 物体 表面 


的 瞬 态 温 


度 。 国 外 


是 ,目前 国产 


薄膜 热电 侦 的 测 温 


也 偏 短 ,而且 


在 高 温 下 极 易 氧化 。 


溅 射 薄膜 方法 制备 的 Pt-Rh/Pt 
薄膜 热电 偶 , 其 测 温 范围 达到 1000C 以 上 "9。 但 
上 限 偏 低 ,测量 时 间 


许多 薄膜 热电 偶 


的 长 时 间 测 温 上 限 都 低 于 1000C5a ,在 高 速 钢 刀 头 


内 制 得 的 NiCr-NiSi 薄膜 热 上 


600'C 。 


根据 材料 特性 的 理 
偶 丝 的 丝 径 为 毫米 级 ,在 高 温 


旺 偶 其 测 温 


上 限 仅 为 


企 分 析 3 


普通 NiCr-NiSi 热 电 


F 发 生 氧 化 使 电 偶 丝 


表面 形成 致密 的 钝 化 层 , 进而 阻止 热电 偶 丝 内 部 继 


续 氧 化 ， 


XT 于 薄膜 热 ! 
百 纳 米 ,氧化 一 


旦 开始 就 迅速 


因此 其 理论 耐 温 上 限 可 达 1300'C。 但 是 ， 
B18, 由 于 NiCr、NiSi 薄膜 厚度 只 有 几 
扩展 到 整个 薄膜 ,使 薄 


膜 完全 氧化 , 使 热电 偶 失 效 。 为 了 解决 这 些 问题 ,可 


在 金属 表面 覆盖 一 层 注 膜 或 涂 层 作 为 保护 层 , 抑制 


金属 的 氧化 。 


蒋 洪 川 课题 组 "在 NiCrNiSi 薄 膜 执 


Fg 85 ze Dn h 


14 T ALORI IR, 


其 测 温 上 限 也 仅 为 


600C ; 崔 云 先 课题 组 上 研究 内 燃 机 活塞 表面 瞬 态 温 


度 传 感 器 时 ， 


外 侧 沉 积 了 SiN 保护 层 , 但 是 输出 电压 与 温 
在 50C 一 400C 有 良好 的 线性 和 热 稳 定性 。 


验 结 果 与 传统 NiCr-NiSi 热电 


(1300C) 相 差 甚 远 的 原因 ， 
敏感 体系 没有 有 效 的 防 氧化 作用 ， 


用 磁 控 溅 射 法 在 NiCr-NiSi 薄 膜 热 电 偶 


是 保护 膜 对 


度 也 只 
ERK 
偶 丝 的 测 温 上 限 
注 膜 热电 侦 


导致 其 测 温 上 限 


偏 低 , 进而 限 


材料 特性 的 基础 


制 了 薄膜 热电 侦 技 术 在 高 温 测 量 中 的 
应 用 。 鉴 于 此 ,本 文 在 分 析 薄 膜 


温 下 的 防 氧 化 机 理 。 
1 敏感 膜 层 高 温 氧 化 及 保护 膜 的 防 氧化 机 理 
1.1 敏感 膜 层 高 温 氧 化 机 理 


注 膜 热 


Protective layer 


热电 偶 的 表面 涂 层 
上 1 上 研究 NiCrNiSi 薄膜 热电 偶 在 高 


昌 偶 的 结构 ,如 图 1 所 示 。 


整个 敏感 注 


Metal sensitive layer 


Transition layer 


Insulation layer 


Substrate 


1 薄膜 热电 偶 嚣 件 的 


结构 示意 图 


Fig.1 Structure schematic of the thin film thermocouple 
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膜 器 件 由 保护 层 、 金 属 敏 感 
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层 组 成 。 在 敏感 膜 的 高 


温 氧 化 过 程 中 , 氧 先 与 金属 表面 发 生 碰撞 , 然后 在 金 


属 表面 发 生物 理 吸 附 , 最 后 金属 


化 学 键 合 。 


在 化 学 键 合 过 程 中 , A 
同 与 氧 的 相互 作用 也 各 不 相同 ， 


原子 与 氧 原子 发 生 


金属 材料 的 成 分 、 性 质 不 


导致 形成 的 氧化 膜 


性 状 差异 较 大 。 依 据 生成 金属 氧化 膜 厚度 的 不 同 ， 


其 氧化 机 理 可 大 致 分 为 三 类 
长 机 理 、 薄 氧化 膜 的 生长 机 理 以 及 
里 。 其 中 ,对 于 极 薄 氧化 物 膜 () 


包括 极 注 氧 化 膜 的 生 


时 氧化 膜 的 生长 机 


厚度 仅 为 几 个 纳米 )， 


盟 的 氧化 速度 由 金 


属 离子 和 


电子 的 迁移 速度 决 


定 。 但 是 ,对 于 注 氧 化 物 薄 膜 ( 厚 


度 为 10~200 nm)， 


金属 氧化 的 速度 不 仅 与 金属 离子 和 电子 的 迁移 速 
度 有 关 , 还 受到 膜 内 浓度 梯度 所 产生 扩散 效应 的 
厚 氧化 物 膜 (厚度 大 于 200 nm), 由 于 


SEU. OST) 


Ait, l 


电场 作用 导致 的 离子 和 | 
浓度 梯度 产生 日 


外 子 的 迁移 效应 可 以 忽略 


根据 薄膜 热 


度 判 断 , 其 氧化 过 程 更 适合 用 厚 
的 相关 理论 ,比如 Wagner 金属 氧化 理论 
迁移 扩散 理论 


的 扩散 效应 起 主要 作用 。 
电 偶 常用 材料 NiCr 和 NiSi 氧 化 膜 的 厚 


等 解释 。 


大 多 数 金属 的 氧化 速度 常数 上 与 温 ) 
从 Arrhenius 77 fi: 


的 氧化 速度 常数 将 呈 指 数 关系 递增 ,在 存在 大 量 氧 
气 的 情况 下 最 终生 成 NiO 等 氧化 物 。 


F SUL HE LT 
CURT GR Bs 


Tz jn 


Ink = -(E,/RT)4 B (1) 
XU EKAA RE: B 为 常数 。 
从 式 (1) 可 以 看 出 , 随 着 温度 的 升 高 NiCr、NiSi 


NiCr, NiSi HEX h 


温 下 长 期 使 用 的 。 
1.2 保护 膜 防 氧化 的 机 理 


因此 , 如 果 


不 采取 抗 氧 化 措施 , 是 不 能 在 高 


降低 环境 氧 含 量 和 控 人 


度 , 可 抑制 金属 
性 气体 作为 保护 气 
或 涂 层 来 作 保 护 层 。 对 于 后 者 ， 
其 对 基底 的 附着 力 是 影响 保护 膜 防 氧 化 效果 的 关键 
完整 而 致密 的 保护 膜 才 能 有 效 地 


因素 ™, 因为 只 


判 氧 在 金属 中 的 扩散 速 
的 氧化 ,因此 可 选择 低 氧 压 甚至 还 原 


To REEK H 


28 m — E ALIS 


保护 层 的 致密 性 和 


降低 氧 分 子 的 扩散 作用 。 此 外 ， 


证 在 使 用 过 程 中 保护 
此 ,在 制备 保护 有 


扩散 系数 较 人 


有 很 强 的 抗 氧化 能 力 。 


膜 不 会 从 金属 表面 脱落 。 因 
黄 时 需要 考虑 薄膜 热电 侦 工 作 过 程 
中 的 高 温 、 大 范围 温度 变化 和 振动 等 环境 因素 , 以 保 
Il 


良好 的 附着 力 可 保 


证 保护 膜 良好 的 附着 在 金属 表面 。 


作为 一 种 典型 的 无 机 防护 腊 
能 形成 致密 阻挡 层 ， 
在 包括 不 锈 钢 、 镁 、 铝 、 


I, 覆盖 于 金属 表面 


,SiO, 薄膜 的 氧气 


tK. 
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镍 基 等 多 种 工业 常用 金属 基底 的 表面 防护 ,SiO; 膜 
均 有 所 应 用 。Morales 等 中 在 履 有 和 银 镀 层 的 不 锈 钢 
表面 反应 生成 Si0; 膜 , 表现 出 极 好 的 抗 氧化 性 以 及 
热 稳定 性 。Tsubaki 等 (9 在 Ti-6Al-4V 合金 表面 制备 
了 SiO; 薄 膜 ,有 效 减 小 了 合金 在 氧化 过 程 中 的 抛物 
线 速率 常数 ,大 幅 增 强 了 其 抗 氧 化 能 力 。 冯 乃 祥 等 
在 二 氧化 硅 溶胶 中 加 入 了 2%( 质 量 分 数 ) 的 PVA, 采 


H, 本 文选 择 Si0, 和 SiON, 薄 膜 作为 保护 层 并 设计 
了 样品 抗 氧化 特性 实验 ,对 两 者 在 不 同 条 件 下 的 防 
氧化 效果 进行 分 析 和 比较 。 
2 样品 的 制备 

在 样品 的 制备 过 程 中 , 设计 的 薄膜 热电 偶 结 构 
(图 JJ) 中 金属 敏感 层 为 NiCTr 和 NiSi 薄膜, 保护 层 选 


用 提 拉 镀膜 法 在 金属 镍 表面 沉积 多 孔 二 氧化 硅 薄 
膜 , 并 在 973~1073 K 进行 了 抗 氧化 性 能 测试 , 结果 
KHH PVA- SiO; 涂 层 在 钊 表面 建立 了 扩散 阻挡 层 , 可 
增 大 其 表面 抗 氧 化 能 
虽然 Si0; 薄 膜 有 较 低 的 介 电 常 数 、 缺 陷 密 度 和 
残余 应 力 , 但 是 其 阻止 氧 、 钠 、 硼 等 杂质 元 素 的 扩散 
能 力 不 如 毛 化 硅 。 毛 化 硅 中 的 Si 甚 空 键 及 其 随 氨 
含量 增加 而 增加 的 特点 ,都 导致 薄膜 在 一 定 条 件 下 
表现 出 很 高 的 介 电 常 数 和 拉 应 力 。 同 时 , 富 氮 SiN， 
膜 含 有 很 高 的 正 电 荷 和 负电 荷 缺 陷 , 成 为 电荷 俘获 
的 中 心中。 氮 氧 化 硅 是 二 氧化 硅 和 氢化 硅 的 中 间 
相 , 图 2 给 出 了 SiON, 注 膜 的 本 征 结 构 示 意图 。 
SiOJY 兼 有 氮 化 硅 和 二 氧化 硅 的 优良 特性 , 氮 氧 化 
硅 薄 膜 可 用 作 和 气体 栅栏 来 控制 氧 侵入 以 保护 基体 材 
料 。 研 究 发 现 ,O, 在 氮 氧 化 奎 薄膜 中 的 传输 速率 比 在 
SiO;, 薄 膜 中 低 , 且 可 通过 控制 薄膜 密度 控制 O; 的 传 
输 。Shim $E" REPES) 上 沉积 一 层 20 nm 的 氮 
氧化 硅 薄 膜 , 氧 传输 速率 可 降 到 0.2 cmym2.d, 达到 
T LCD 液晶 显示 材料 氧 传输 速率 在 10"'cemY/(m.d) 
范围 之 内 的 要 求 。 

依据 敏感 膜 层 高 温 氧化 机 理 和 保护 膜 防 氧化 机 


$ g 
) Cw. AFl 3 Cw 
Pad, atte 
T. "s A d E d^ ? ° 
SETS 9 q4* 
g . kh 


2 SION, TEES DA] As ES RA zr ES ESI 
Fig.2 Schematic diagram of the local structure of SION, 


] Si0, 和 SION, 2E. SION, TE DIU AI E A A ZI 
图 ,如 图 2 所 示 。 样 品 的 制备 流程 如 图 3 所 示 : 先 用 
磁 控 溅 射 法 在 高 温 烧 结 制 备 的 绝缘 层 基 底 表面 按 顺 
序 依 次 沉积 了 NiCr 和 NiSi 薄膜 。 其 中 沉积 室 的 真 
空 度 低 于 9.9x10" Pa, Ar 气 流量 为 20 sccm, WITH 
率 为 350 W, 沉积 时 间 为 7 min, 使 用 台阶 仪 测 得 所 
制 得 的 NiCr 和 NiSi 薄 膜 厚 度 约 为 300 nm。 然 后 , 继 
续 用 磁 控 溅 射 法 在 其 上 分 别 制备 一 层 Si0; 或 SiON， 
保护 膜 样品 。 沉 积 Si0; 保 护 膜 时 控制 Ar 气 流量 为 
15 sccm, O 〇 ;气流 量 为 10 seem, 溅 射 功率 选择 300 W, 
沉积 15 min, 最 终 制 得 SiO, 薄膜 厚度 约 为 300 nm. 
沉积 SiON, 保 护 膜 时 控制 Ar 气 流量 为 15 sccm, N-A 
流量 为 5 sccm, 溅 射 功 率 同 样 为 300 W, 沉积 15 min, 
所 制 得 SiON, 薄 膜 厚度 约 为 300 nm. 

为 了 验证 薄膜 热电 偶 敏 感 体 系 在 高 温 下 的 抗 氧 
化 性 能 ,分 别 将 未 覆盖 保护 膜 的 样 晶 、 沉 积 有 SiO; 保 
护 膜 以 及 SiONN, 保 护 膜 的 样品 在 马 弗 炉 内 不 同 温度 
(100~800C) 下 热处理 90 min, 研究 其 氧化 过 程 以 及 
最 高 耐 受 温度 。 

FH Empyrean 78 X H 2X RTI R E (XRD) K fiE FÉ 
品 的 物 相 成 分 , 扫描 范围 为 30"~90", 扫描 速率 为 
10°/min; Hi JSM 6360LV 型 扫描 电子 显微镜 (SEM) 对 
样品 表面 的 形 貌 进行 微米 级 表征 ,扫描 电压 20 kV ; H 
X 射 线 光电 子 能 谱 CXPS) 对 样品 化 学 成 分 .化 学 键 结 
构 进行 表征 。 
3 结果 和 讨论 
3.1 薄膜 热电 偶 样 品 的 高 温 热 氧 化 

作为 对 比 , 图 4 给 出 了 在 不 同 温度 下 热处理 所 
制 得 未 覆盖 保护 膜 的 NiSi 薄 膜 热 电 偶 样 品 的 XRD 
图 谱 。 可 以 看 出 ,在 热处理 温度 低 于 300C 时 ,在 
44.50°、55.84°* 和 75.36° 位 置 出 现 衍 射 峰 ,分 别 对 应 面 
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3 样品 的 制备 流程 


Fig.3 Fabrication process of the Samples 
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4 在 不 同 温度 退火 后 NiSi 薄 膜 的 XRD 图 谱 
Fig.4 XRD patterns of NiSi thin films after annealing at 
different temperatures 


心 立方 的 Ni(111)、(200) 和 (220) 和 衍射 峰 ,说 明 此 时 Ni- 
Si 薄膜 并 未 发 生 明 显 相 变 。 当 热处理 温度 升 至 
400C 时 , 除 上 述 面 心 立方 Ni 的 衍射 峰 外 ,在 
37.24° ,43.26° U 62.88" 处 还 出 现 3 个 强度 较 弱 的 衍 
射 峰 ,分 别 对 应 面 心 立 方 的 NiO(111D)、 (200) 和 (220) 
衍射 峰 , 说 明 在 此 时 NiSi 薄膜 也 未 发 生 相 变 , 只 是 
部 分 Ni 发 生 氧 化 。 随 着 温度 进一步 升 至 500'C， 
NIO 的 衍射 峰 强 度 增 大 , 而 Ni 的 衍射 峰 强度 则 有 所 
减弱 , 说 明 此 时 Ni 的 氧化 程度 增强 。 当 温度 高 于 
600C 时 Ni 的 相应 衍射 峰 完全 消失 , 全 部 为 NiO 的 
衍射 峰 , 说 明 在 600C 以 上 热处理 后 Ni 已 经 基本 被 
完全 氧化 ,形成 了 NiO, 从 而 导致 其 电学 性 能 急剧 下 
降 。 这 表明 , 当 热处理 温度 高 于 300C 时 300 nm F 
的 NiSi 薄 膜 表面 一 旦 发 生 氧 化 , 氧 则 会 迅速 扩展 至 
整个 薄膜 , 导致 薄膜 整体 被 氧化 , 以 致 热电 偶 失 效 。 

图 5 给 出 了 不 同 温 度 下 退火 后 所 制 得 NiSi 注 膜 
的 表面 形 貌 。 可 以 看 出 ,热处理 温度 低 于 300'C 时 
NiSi 薄膜 表面 较为 致密 ,未 见 明显 缺 陷 与 孔洞 。 热 
处 理 温度 为 500'C 时 Nisi 薄 膜 表 面 出 现 了 大 量 直径 
为 微米 级 的 氧化 区 域 , 该 结果 与 XRD 结果 相 一 致 。 
3.2 保护 层 对 薄膜 热电 偶 的 高 温 热 防护 

6 给 出 了 覆盖 有 SiO, 和 SiO.O, 保 护 层 样品 在 
高 温 热 处 理 后 XRD Edu. SUE, IT mn 
SiOJN, 保 护 膜 的 样品 ,在 800C 热 处 理 90 min 后 
XRD 图 谱 中 除 面 心 立 方 Ni(L1D、(200)、.(220) 衍 射 峰 
外 无 其 他 明显 的 杂 峰 出 现 ,说 明 此 时 NiSi 薄膜 得 到 
了 很 好 的 抗 氧化 保护 ; 对 于 窗 盖 有 SiO; 保 护 膜 的 样 
品 , 在 800C 热 处 理 90 min 后 XRD 图 谱 中 以 面 心 立 
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图 5 在 不 同 温度 退火 后 NiSi 薄 膜 的 表面 形 貌 
Fig.5 Surface morphologies of NiSi thin films after an- 


nealing at different temperatures (a) below 300°C , 
(b) 500'C 
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6 有 不 同 保护 膜 的 薄膜 热电 偶 在 800C 热 处 理 后 的 
XRD 图 谱 

Fig.6 XRD patterns of the thin film thermocouple with 
different protection films after annealing at 800C 
(a) the sample with SiO,N, protective film, (b) the 
sample with SiO. protective film 


有 少量 Ni 氧化 生成 了 NiO。 根 据 多 次 试验 的 结果 ， 
对 比 两 者 的 XRD 图 谱 中 NiO 衍射 峰 的 强度 , 可 计算 
出 后 者 NiSi 薄膜 的 氧化 程度 约 是 前 者 的 3~$ 倍 。 以 
上 现象 说 明 , SiOJN, 较 SiO, 薄 膜 对 NiSi 薄膜 显示 出 


Jj Ni(111). (200)、.(220) 衍 射 峰 为 主 , 同时 也 出 现 了 面 
心 立 方 NiO(111)、(200)、(220) 衍 射 峰 , 说明 SiO0; 保 护 
膜 可 以 对 NiSi 薄 膜 起 到 一 定 的 抗 氧 化 保护 , 但 是 仍 


更 有 效 的 抗 氧化 保护 作用 。 
对 于 SiO; 保 护 层 薄膜 , 由 于 连接 [SiO4] 四 面体 的 
Si-O-Si 桥 键 键 角 可 以 在 110°~160° 之 间 自 由 变换 ， 


-D 


-€p- 


201703.01107v1 


chinaXiv 


CUN 
IUD 


ChinaXiv 合 作 期 刊 


2 期 王 超 杰 等 : 薄膜 热电 偶 在 高 温 下 的 防 氧 化 机 理 127 


还 可 围绕 Si-O 键 进行 平面 自由 旋转 ,导致 [Si04] 四 
面体 在 生长 时 已 形成 链 状 或 环 状 结构 ,而 非 层 状 结 
构 。 因 此 SiO; 薄 膜 中 孔洞 及 缺陷 较 多 ,不 能 很 好 地 
为 NiCrNiSi 温 度 敏感 薄膜 提供 抗 氧化 保护 。 而 
SiOJN, 薄 膜 作为 保护 膜 时 , 其 中 Si-O-Si 桥 键 的 柔性 
降低 了 SiON, 注 膜 内 应 力 ; 同时 , 膜 中 Si-N-Si 桥 键 
的 刚性 提高 了 SiO,N, 薄 膜 的 致密 性 , [S] UG SION, $ 
膜 为 NiCr/NiSi 温 度 敏感 膜 提 供 了 更 好 的 抗 氧化 保 
护 作 用 。 

为 了 进一步 研究 SiO,N, 注 膜 对 NiSi 注 膜 的 抗 氧 
化 保护 效果 ,对 SiON, 注 膜 进 行 了 高 分 辨 XPS 分 
析 。 图 7 给 出 了 SiO,N, 注 膜 在 800%C 热 处 理 90 min 


前 后 的 Si2p 和 N 1s 高 分 辨 XPS 谱 ,结合 半 经 验 公式 
(2) 可 计算 SiO,N, 注 膜 中 的 SVN 原子 比例 
_1/S, 
"BI/S, Q) 
其 中 CEK 和 总 分 别 为 原子 百分比 、 元 素 特征 峰 


面积 和 元 素 灵敏 度 因子 。 
结果 表明 , 沉积 态 的 SiON, 薄 膜 中 SIVN 原子 比 
为 84/16, 退火 后 增 大 到 90/10, 说 明 在 退火 过 程 中 
SiON, 注 膜 发 生 了 轻微 的 氧化 。 其 原因 是 , 所 沉积 
SON, HR] mA. ET, 薄膜 中 存在 柔性 的 Si- 
O-Si 桥 键 , 因 此 在 薄膜 中 不 可 避免 地 存在 部 分 不 饱 
和 Si 垂 悬 键 。 这 部 分 不 饱和 Si 垂 悬 键 在 高 温 热 处 
里 过 程 中 极 易 与 O 结 合 形成 SO 键 , 从 而 导致 
SiON, 薄 膜 的 氧化 。 男 一 方面 , 由 于 OO 的 电 负 性 高 
于 NN, 在 高 温 热 处 理 过 程 中 不 饱和 Si-N 键 中 部 分 N 

可 能 会 被 O 蔡 换 , 从 而 导致 SiOJN, 薄 膜 的 氧化 , 同时 
N 的 百 分 含 量 降低 。Si2p 和 Nls 的 峰 位 向 高 结合 能 
方向 偏 移 ,表明 这 种 氧化 可 以 使 SiON, 薄 膜 结构 变 
得 更 致密 ,这 有 利于 提高 SiON, 注 膜 对 NiSi 薄膜 的 
抗 氧化 保护 。 

综 上 ,根据 NiSi 薄 膜 的 氧化 过 程 ,在 NiSi 薄膜 
发 生 氧 化 时 ,由 浓度 梯度 产生 的 扩散 效应 起 主要 作 
用 ,而 扩散 速度 是 氧化 反应 速度 的 主要 控制 因素 。 
因此 从 上 述 试验 结果 可 以 看 到 , 温度 越 高 则 扩散 


H 


效应 越 强 ,氧化 现象 向 温度 敏感 薄膜 内 部 扩散 的 
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图 7 Si 2p IN ls 高 分 辨 XPS 谱 
Fig.7 High resolution XPS patterns of Si 2p 和 N 1s 


程度 越 深 。 而 在 温度 敏感 薄膜 之 上 禾 盖 的 Si0; 和 
SiONy 膜 可 有 效 降低 氧 在 金属 表面 的 扩散 速度 , 从 
而 降低 了 温度 敏感 薄膜 的 氧化 速度 。 与 Si0; 相 比 
SiO,N, 注 膜 结构 更 致密 ,从 两 者 的 XRD 图 谱 中 NiO 
衍射 峰 的 强度 对 比 可 以 看 出 , SiON, 膜 的 抗 氧化 效 
果 更 好 。 


4 结论 


用 磁 控 溅 射 法 制备 的 Si0; 和 SiO,N, 膜 ,对 NiCr- 
NiSi 薄 膜 有 抗 氧 化 作用 。SiO,N, 保 护 膜 的 抗 氧化 效 
果 明 显 优 于 SiO; 保 护 膜 。 高 温 处 理 时 SiON, 注 膜 的 
轻微 氧化 使 SiON; 注 膜 结构 更 致密 ,有 利于 提高 
SiO,N, 注 膜 对 温度 敏感 薄膜 的 抗 氧化 性 能 。 
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